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Beschreibung 

H I NTE RGRUND PER E RFINDUNG 

1. Gebiet der Erf inching 

Die vorliegende Erf inching betrifft im allgemeinen das 
LSten metallischer Oberflachen. Insbesondere betrifft die 
vorliegende Erfindung einen Beschichtung oder einen Film, 
der die metallische Oberflache wahrend der Lagerung vor 
Verunreinigung schiitzt und zur Verbesserung der Lotbarkeit 
bei der Lottemperatur gleichzeitig fiir geeignetes 
Verfliissigen (fluxing) der Oberflache sorgt. 

2. Beschreibung des Stands der Technik 

Die Herstellung aktiver Schaltplatten erfordert ver- 
schiedene LStschritte, die entweder mit der Hand ausgefiihrt 
werden miissen, durch irgendwelche automatisierte Mittel 
oder durch beides. Eine Grundvoraussetzung fiir gelungene 
Lotverbindungen ist passendes Benetzen aller Paflteile, Lei- 
tungen der Bestandteile oder irgendwelcher anderer Stiicke, 
die durch das Lfitmittel befestigt werden sollen. 

Der Lotschritt erfordert geeignete Flufimittel, denn oh- 
ne diese kann selbst auf scheinbar sauberen Oberflachen 
keine zuverlassige elektrische und/oder mechanische Verbin- 
30 dung hergestellt werden. Schaltplatten und Bestandteile, 
sind, wie sie angeliefert werden, nicht unbedingt sauber 
und konnen verschiedene Arten von Oberf lachenverunreini- 
gungen tragen. Nachfolgende Lagerung tragt im allgemeinen 
zu diesen Verunreinigungen bei und verbessert die 
35 Lotbarkeit nicht. Als Folge davon konnen manche 
Bestandteile hinreichend gelotet werden, wenn sie vor dem 
Loten aktivierten Flufimitteln ausgesetzt werden, wahrend 
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mane he Oberflachen sogar nach Behandlung mit aktivierten 
Flufimitteln nicht gut lStbar sind. 

Fiir einen zuverlassigen und wiederholbaren Ldtschritt, 
5 besonders in automat is ierten ProduktionsablSufen, sind die 
folgenden Voraussetzungen absolut wesentlich: (1) saubere 
und lOtbare Oberflachen, (2) passende Lotlegierungen, (3) 
geeignete Flufimittel, (4) reproduzierbare Warmeeingaben und 
Anwendungszeit und (5) leichte Flufimittel/Riickstand-Entf er- 

10 nung. Man traf angemessene Losungen fiir all diese 
Erfodernisse an, aufler fiir das erste Erfordernis einer sau- 
beren und liStbaren OberflMche. Solange die metallischen 
Pafloberf lSchen sauber gehalten werden, kdnnen meistens zu- 
verlassige Lotverbindungen hergestellt werden. Wenn die 

15 Oberf lache jedoch nicht ausreichend sauber ist, ergeben 
sich unzuverlassige Lotverbindungen. AuBerdem benutzen her- 
kommlich verwendete Verfahren zur Reinigung von zu lotenden 
Oberflachen h3ufig Losungsmittel wie halogenierte Kohlen- 
wasserstof fe, die eine schlechte Einwirkung auf die Umwelt 

2 0 haben . 

Die Probleme mit den unzureichenden Lotverbindungen 
oder Anschliissen beruhen im allgemeinen auf verunreinigten 
Oberflachen, die Stellen niedriger Energie darstellen. Die 

25 Haftungskrafte, die auf die Metall-Lotmittel-Grenzf lache 
wirken, miissen grofier als die Kohasionskraf te des entspre- 
chenden Lfltmittels sein. Ohne das wird das L5tmittel die 
Metalloberf lache nicht in geeigneter Weise benetzen, und 
schliefilich ergibt sich eine oberf lachlich akzeptable, aber 

30 schadhafte Lotverbindung . Urn dieses Problem zu vermeiden, 
ist es wesentlich, dafi die metallischen Oberflachen in der 
Anfangsphase des Ldtschrittes sauber gehalten werden. Zu- 
satzlich ist es wesentlich, dafi in der Anfangsphase des 
Ldtschrittes Oberflachen von hoher freier Enegie vorliegen, 

35 so dafi anschliefiende chemische Reaktion eine feste interme- 
tallische Verbindung zwischen Metall und Ldtmittel erzeugen 
wird. 
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Die Priifung ordentlicher Lotverbindungen zeigt, dafl das 
Lotmittel eine strukturelle Veranderung vollzogen hat, wah- 
rend es mit den Metal loberflachen bindet. Es gibt eine gut 
definierte intermetallische Schicht zwischen der metalli- 
schen Oberf lache und dem LStmittel. Zum Beispiel ist diese 
Schicht, wenn ein Blei-Zinn-Lotmittel auf einer Kupferober- 
f lache verwendet wird, eine feinkristalline Schicht, die 
hauptsachlich CugSns umfaflt. Gleichzeitig wird mit dem 
Wachstum der intermetallischen Schicht die Benetzung ver- 
bessert und das Verbinden durch das LStmittel schreitet mit 
viel hoherer Geschwindigkeit fort. Die anfanglich feinkri- 
stalline, intermetallische Schicht kann nach verlangerter 
Warmebehandlung grobkristallin werden, insbesondere wahrend 
Wiederverarbeitung, und kann schliefllich zu vorzeitigem 
Versagen der Bindung ftihren. Die alleinige Einfiihrung ge- 
schmolzenen L5tmittels in einen schmalen Abstand zwischen 
zwei Metal loberflSchen ftthrt nicht notwendigerweise zur Be- 
netzung beider Oberflachen. Das sich ergebende Verschmelzen 
oder die Bildung der intermetallischen Schicht, die eine 
Voraussetzung fUr ordentliche Haftung ist, wird oft durch 
Oberf lHchenverunreinigungen aufgehoben. Geschmolzenes L5t- 
mittel wird nicht von sich aus die Verunreinigungen losen 
oder verdrangen. Es ist daher wiinschenswert , wirksame Ver- 
fahren und Mittel zur Aufbewahrung und zum Schutz von 
hochenergetischen metallischen Oberflachen vor und wahrend 
des LStschrittes zu entwickeln. ZusStzlich ist es, wo immer 
moglich, wiinschenswert, die niedrigenergetischen (verun- 
reinigten) Oberflachen in hochenergetische Oberf lachen zu 
verwandeln, urn die LStbarkeit zu verbessern. 

GB-A-1 050 444 legt ein LStverfahren und eine Fluflmit- 
tel-Zusammensetzung dafur offen, das ein f ilmbildendes Ma- 
terial umfaflt, ein Fluflmittel, ein oberf lachenaktives Mit- 
tel und ein fliissiges Vehikel, das, wenn als Flussigkeit 
angewendet, unter Bildung eines anhaftenden, trockenen, 
nicht-klebrigen Films trocknet, der einen verhaltnismaflig 
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hohen Schmelzpunkt hat, so da/3 der gesamte Film nicht 
schmilzt und sich nicht zersetzt, wenn sich der LStkolben 
vorbeibewegt. 

5 US-A-2 715 616 legt eine selbstverf liissigende organi- 

sche Beschichtung fiir einen Drahtstromleiter offen, die im 
wesentlichen MilchsMure, Mannit und ein Vinylchlorid- 
Vinylacetat-Polymer oder ein Vinylchlorid-Vinylidenchlorid- 
Copolymer umfaflt, das einer Temperatur von 200 °C 
10 standhalt. 

ZVSAMMENFASSUMG PER ERFlNPUflG 

Gemafl der vorliegenden Erfindung wird eine Oberflachen- 
15 beschichtung oder ein Film auf metallische Oberflachen auf- 
getragen, urn die Oberflache vor Verunreinigung zu schutzen 
und auch um die LStbarkeit zu verbessern, indem zur verbes- 
serten Lotbarkeit niedrigenergetische Stellen auf der Ober- 
flMche unter Verwendung von Warmeaktivierung in hochenerge- 
20 tische Oberflachen umgewandelt werden. 

Die vorliegende Erfindung beruht auf der Entdeckung, 
dafi metallische Oberflachen durch' Auftragen eines filmbil- 
denden Gemisches auf die metallische Oberflache unter Bil- 

25 dung eines Schutzfilms geschiitzt werden konnen und die Lot- 
barkeit verbessert werden kann. Das Gemisch umfafit ein Di- 
carbonsaure-Fluflmittel und ein ausgewahltes Schutzmaterial, 
das mit der Dicarbonsaure verhaltnismaBig reaktionsunf ahig 
ist und das einen Film mit der Dicarbonsaure bildet, der, 

30 wenn er anschliefiend Lottemperatur ausgesetzt wird, sich so 
verandert, da/3 er das Dicarbonsaure-FluJ3mittel freisetzt. 
Vor dem Lotschritt schiitzt der Film die metallische Ober- 
flache vor Verunreinigung und setzt das Flufimittel frei, 
wenn er der Lottemperatur ausgesetzt wird, wodurch er die 

35 Lotbarkeit der metallischen Oberflache verbessert. 
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Insbesondere stellt die Erfindung eine Verfahren zum 
Schutz und zur Verbesserung der LStbarkeit einer metalli- 
schen Oberflache entsprechend Anspruch 1 bereit und eine 
LSsung zum Auftragen auf eine metallische Oberflache gemaJJ 
5 Anspruch 6, um Schutz der metallischen Oberflache zu bie- 
ten. Die abhangigen Anspruche sind bevorzugte Ausfiihrung- 
formen der Erfindung. 

Als ein Kennzeichen der vorliegenden Erfindung ist das 
10 Gemisch eine LSsung, in der das Schutzmaterial das Dicar- 
bonsMure-Flufimittel in einem passenden Losungsmittel gelSst 
sind. Die LSsung wird durch Spriihen oder Eintauchen aufge- 
tragen, wobei sich unter Verdampfen des LSsungsmittels der 
Film bildet. Der sich ergebende Film haftet an der metalli- 
15 schen Oberflache und verhindert Verunreinigung, wahrend er 
gleichzeitig als Fluflmittel zur ErhShung der Energie von 
niederenergetischen Oberf lachenbereichen wirkt, sobald er 
Warme-aktiviert ist. Als Folge davon stellt der vorliegende 
Schutz film und das Verfahren zu dessen Bildung eine verbes- 
20 serte Oberf lachenbehandlung fiir metallische Oberf lSchen be- 
reit, die optimalen Schutz der Oberf lachen und Verbesserung 
der LStbarkeit bietet. 

Zusatzliche Kennzeichen und damit verbundene Vorteile 
25 der vorliegenden Erfindung werden besser verstanden, wenn 
sie in Verbindung mit der folgenden detailllierten Be- 
schreibung der Erfindung betrachtet werden. 

RRRPHRETBTINr, DER BEVORZUGTEN AUSFUHRUNGSFQRM 

30 

Die vorliegende Erfindung findet zum Schutz und zur 
Verbesserung der LStbarkeit einer Vielzahl metallischer 
Oberf lachen breite Anwendbarkeit . Die Erfindung ist beson- 
ders gut geeignet zur Behandlung der Kupferoberf lachen, die 
35 man in elektronischen Schaltplatten und -Zusammenstellungen 
findet. Die vorliegende Erfindung ist auch zur Behandlung 
anderer metallischer Oberf lachen wie Stahl, Aluminium oder 
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jeglicher metallischer Oberflache niitzlich, die durch Loten 
verbunden warden miissen. 

Die vorliegende Erfindung kann auch mit einer breiten 
5 Vielfalt von LStmitteltypen verwendet werden. Obwohl Blei- 
und Bleilegierungs-Lotmittel der bevorzugte Lotmitteltyp 
sind, findet der gemafi der vorliegenden Erfindung herge- 
stellte Film Verwendung in der Behandlung von Metallober- 
flachen vor dem Loten, bei dem jegliches andere gut bekann- 
10 te LStmittelmaterial verwendet werden kann. 

Die Filme oder Beschichtungen der vorliegenden Erfin- 
dung werden als ein Gemisch auf die Metalloberf lache aufge- 
tragen. Das Gemisch schliefit ein Schutzmaterial und ein Di- 
15 carbonsaure-Flufimittel ein. Das Dicarbonsaure-FluJimittel 
mufl eine DicarbonsMure oder ein Derivat davon sein. Geeig- 
nete Dicarbonsauren schliefien Adipinsaure, Bernsteinsaure, 
Fumarsaure, Maleinsaure, Glutarsaure, ihre Alkylderivate 
und ihre aromatischen Derivate ein. 

20 

Auflerdera kflnnen Abietinsauren als Monocarbonsaure-Flufi- 
mittel verwendet werden. 

Es ist vorteilhaft, ein solches Dicarbonsaure-FluBmit- 
25 tel zu verwenden, das, wenn es L8ttemperaturen ausgesetzt 
wird, fluchtige Nebenprodukte bildet, die keinen Rucks tand 
auf der metallischen Oberflache hinterlassen. Somit ist ge- 
mafl der vorliegenden Erfindung kein Reinigungsschritt nach 
dem LQten erf orderlich. Dieses Kennzeichen der vorliegenden 
30 Erfindung ist besonders bedeutsam, da eine solche Reinigung 
zur Entfernung von Colophonium-Flufimittel, wie im Stand der 
Technik praktiziert, typischerweise Chlorf luorkohlenstof f- 
Materialien verwendet, die eine unerwiinschte Einwirkung auf 
die Umwelt haben. Das Schutzmaterial ist mit dem Dicarbon- 
35 saure-Flufimittel und der zu lotenden Metalloberf lache im 
wesentlichen reaktionsunf ahig und vermag in Gegenwart des 
Flufimittels den Film zu bilden, der gemafi der vorliegenden 
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Erfindung die metallische Oberflache vor Verunreinigung 
schiitzt. Auflerdem mufl das Schutzmittel, wenn es Ldttempera- 
turen ausgesetzt wird, zum Beispiel zwischen 500 °C und 
700 °F (260 bis 371 °C), seine Form derartig andern, dafl 
5 das Fluflmittel freigesetzt wird. Somit aktiviert die Warme 
bei der Lottemperatur den Film dazu, das Fluflmittel freizu- 
setzten, was die Lfitbarkeit der metallischen Oberflache 
verbessert. Ohne die vorliegende Erfindung auf eine be- 
st immte Wirkungstheorie festzulegen, glaubt man, dafl es 

10 wahrscheinlich ist, dafl das Schutzmittel schmilzt, obwohl 
andere Veranderungs f ormen mfiglich sind. Das besondere 
Schutzmaterial ist so gewShlt, dafl es mit der bestimmten 
verwendeten Dicarbonsaure und der bestimmten verwendeten 
Lottemperatur kompatibel ist. Geeignete Schutzmaterialien 

15 schlieflen ein, sind aber nicht begrenzt auf: 

Cellulose-Derivate, Vinyl-Copolymere, insbesondere 
Vinylchlorid-Copolymere alleine Oder in Kombination mit 
Vinylacetat oder Vinylalkohol ; Acryl-Copolymere ; Polyether- 
20 glycole; und thermoplastische Elastomere wie Styrolbutadi- 
en. 

Geeignete Cellulose-Derivat-Schutzmaterialien schlieflen 

ein: 

25 

Cellulose; Cellulose-Ester, wie Celluloseacetat, Cellu- 
losenitrat, Celluloseacetatbutyrat , Celluloseacetatpropio- 
nat usw. ; Cellulose-Ether, wie Ethylcellulose, Methylcellu- 
lose, Carboxymethylcellulose usw.; und andere ahnliche Cel- 
30 lulose-Derivate. 

Vorzugsweise ist die Cellulose teilweise, aber nicht 
vollstandig verestert. Da das Schutzmaterial die zu lotende 
Oberflache vor Verunreinigungen schiitzt, ist vor dem L5ten 
35 kein Reinigungsschritt erforderlich und der Gebrauch uner- 
wiinschter Cheraikalien wird somit vermieden. 




Seite - 7 - 



(F1le:ANM\HU2933B1 .docl Beschre 


bung, 12.07.1994 


EP 90906S56.7-21 1 2 / 0 423 286 




Hughes Aircraft Company 





Das genaue Verhaltnis von Flufimittel zu Schutzmaterial 
wird von der besonderen Anwendung abhangen. Wo es erwiinscht 
ist, erhahte FluBwirkung oder Zunahme der Energie von nied- 
rigenergetischen Oberf lachenstellen zu bieten, sollte die 
5 Menge des Fluflmittels erhoht werden. Mengenzunahmen des 
Fluflmittels tragen jedoch dazu bei, die Haftung des Films 
an dem metallischen Substrat zu verringern. Demgemafi ist es 
bevorzugt, die Menge des Fluflmittels auf ein so niedriges 
Niveau wie moglich zu senken, urn die gewiinschte Verbesse- 

10 rung der Lotbarkeit zu erzielen, wahrend noch sicherge- 
stellt ist, daJ3 Haftung des Films oder der Beschichtung an 
der metallischen Oberf lache maximiert wird. Fur ein Ge- 
misch, das Adipinsaure und Celluloseacetatbutyrat umfafit, 
fand man, da/3 ein bevorzugtes Gewichtsverhaitnis von 

15 Schutzmaterial zu Fluflmittel etwa 1:1 betragt. 

Das vorstehend beschriebene Gemisch kann auf die metal- 
lische Oberflache auf verschiedene Arte'n aufgetragen wer- 
den. Vorzugsweise wird das Schutzmaterial in einem geeigne- 

20 ten Losungsmittel gelOst. Geeignete Losungsmittel fiir ein 
Cellulose-Derivat sind Aceton, Methylethylketon, andere Ke- 
ton-Lasungsmittel oder Tetrahyrofuran. Desgleichen ist das 
Flufimittel ist in einem passenden Losungsmittel, wie Met- 
hanol, Isopropanol oder Tetrahydrofuran getrennt gelfist. 

25 Die zwei sich ergebenden Ldsungen werden dann zusammengege- 
ben, urn eine BeschichtungslQsung zu bilden, in dem der er- 
forderliche Verhaltnisbereich von Schutzmaterial und Flufl- 
mittel geboten ist. Alternativ dazu konnen das Flufimittel 
und das Schutzmaterial in vorbestimmten Mengen in einem ge- 

30 meinsamen Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch gelost 
werden . 

Eine bevorzugte Beschichtungslosung wird durch Losen 
des Schutzmaterials in einem geeigneten Losungsmittel zur 
35 Bildung einer Schutzmateriallosung und Losen der Dicarbon- 
saure in einem geeigneten Losungsmittel zur Bereitstellung 
einer Fluflmittellosung hergestellt. Diese beiden LSsungen 
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werden dann zur Bildung des endgiiltigen Gemisches in glei- 
chen Anteilen zusammengemischt, die vorzugsweise vor Ge- 
brauch mehrere Stunden lang - typischerweise etwa vierund- 
zwanzig Stunden - bei Zimmertemperatur gelagert wird. Diese 
5 Lagerungszeit kann verkiirzt werden, wenn die Lager ung stem- 
peratur leicht erhoht wird. Es ist jedoch bevorzugt, das 
Gemisch bei Zimmertemperatur zu lagern, um vollstandige Mi- 
schung der Losungen zu ermoglichen. Das Gemisch kann nach 
Bedarf mit einem geeigneten LSsungsmittel Oder Losungsmit- 
10 telgemisch verdiinnt werden, um die gewiinschte Viskositat 
zur Anwendung des Gemisches zu erhalten, etwa durch Eint au- 
ction des Substrats, das die metallische Oberflache enthalt, 
in die LSsung zur Bildung einer Beschichtung von guter Qua- 
lit at. 

15 

Nach der Standzeit kann die LSsung durch Spriihen oder 
Streichen auf die Metalloberf lache aufgetragen werden, oder 
die Oberflache kann in die Losung getaucht werden. Bei 
einem Tauchvorgang werden sowohl die Struktur, die die 

20 metallische Oberflache tragt, als auch die metallische 
Oberflache selbst beschichtet. Auftragen der Losung auf die 
Oberflache im Siebdruckverf ahren ist ebenfalls moglich. Die 
Losung trocknet rasch und fuhrt zu einem widerstandsf ahigen 
und gut haftenden diinnen Film. Die LSsung hat eine 

25 unbestimrote Lagerf ahigkeit , und eine Probe wurde ohne 
Wirksamkeitsverlust eineinhalb Jahre lang gelagert. 

Um die Haftung des Films an der metallischen Oberflache 
zu verstarken, fand man heraus, dafi Erwarmen des Films auf 

30 Temperaturen zwischen 120 "C und 150 °C zu einem starker 
haftenden Film mit verbessertem Aussehen fiihrte. Andere 
Verfahren zum Erreichen dieses verbesserten Haftens und 
Aussehens des Films schlieBen heifies Spriihen der Losung bei 
Temperaturen zwischen 120 °C und 150 °C und/oder Vorheizen 

35 der metallischen OberflSche in diesem Temperaturbereich 
ein. 
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Die Dicke der gemafl der vorliegenden Erfindung gebilde- 
ten Beschichtung hangt von dem speziellen verwendeten Flufl- 
mittel und Schutzmaterial und ihren relativen Anteilen in 
der Beschichtungslosung, als auch von dem speziellen zum 
5 Auftragen der Beschichtung verwendeten Verfahren und der 
speziellen LStmittelschmelztechnik ab. Die Beschichtung mufl 
von ausreichender Dicke sein, um eine passende Menge von 
Adipinsaure zu bieten, die bei LSttemperaturen freigesetzt 
wird, so da/i die LStbarkeit verbessert wird. AuBerdem mufl 

10 die Beschichtung ausreichend dick sein, urn eine Barriere 
gegen Verunreinigungen zu bilden. Wenn die Beschichtung zu 
dick ist, kann das Schutzmaterial andererseits verschmoren 
oder Verunreinigungen hervorrufen, wenn es LSttemperaturen 
ausgesetzt wird. Die bevorzugte Dicke kann durch Experimen- 

15 tieren leicht ermittelt werden. Fur die Ausfiihrungsform der 
vorliegenden Erfindung, beschrieben in dem Beispiel hierin, 
lag die bevorzugte Dicke im Bereich von etwa 0,4 bis 1,2 
mil (0,001 bis 0,003 cm). 

20 Ein anderes Verfahren zur Herstellung des Gemisches, 

das auf die metallische Oberflache aufgetragen werden soli, 
bezieht Schmelzen des Schutzmaterials und Flufimittels im 
geeigneten Gewichtsverhaltnis ein, um eine Fliissigkeit von 
geeigneter Zusammensetzung zu bilden. Die Fliissigkeit wird 

25 gekiihlt, und der sich ergebende Feststoff wird in einem 
passenden Losungsmittel, wie Aceton oder Methylethylketon, 
gelost. Man la/it die sich ergebende Lbsung einige Stunden 
lang bei Zimmertemperatur stehen, bevor sie nach einem der 
vorher erwahnten Verfahren auf die metallische Oberflache 

30 aufgetragen wird. Die Konzentration des Schutzmaterials und 
des Fluflmittels in dem Losungsmittel kann, in Abhangigkeit 
von dem verwendeten Auftragverf ahren, wie Spriihen, 
Streichen, Eintauchen usw, weitreichend variiert werden. 
Vorzugsweise sollten die Konzentration des Schutzmaterials 

35 und des Fluflmittels in dem Losungsmittel zusammen unter 
etwa 70 % liegen. H6here Konzentrationen fiihren dazu, da/3 
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die Losung iibermaflig viskos und schwer aufzutragen wird, 
sogar bei diinnen Beschichtungen. 

Die Beschichtung der vorliegeden Erfindung wird vor- 
5 zugsweise so bald wie moglich nach Bildung der metallischen 
Oberflache auf die metallische Oberflache aufgetragen, um 
jede mSgliche Verunreinigung der Oberflache zu verhindern. 

Wenn gewiinscht, kann die Beschichtung nach Auftragen 
10 erweicht werden, indent man sie mit einem geeigneten LB- 
sungsmittel behandelt, wie einem Halogenkohlenstof f oder 
einem Keton, wie Aceton. Die erweichte Beschichtung ist 
klebrig und eignet sich besonders zur Herstellung elektro- 
nischer Schaltplatten, um die verschiedenen elektronischen 
15 Teile vor dem LBten auf die Platte zu kleben, wo es er- 
wiinscht ist. Der Film sollte mit den zusatzlichen LBsungs- 
mitteln nur solange behandelt werden, wie es dauert, um die 
Oberflache weich und klebrig zu machen. Obermaflig langes 
Einwirkenlassen von LBsungsmitteln auf den Film kann den 
20 Film verderben. 

Ein praktisches Beispiel der vorliegenden Erfindung ist 
folgendermaflem 

25 BEISPIEL 

Drei Gemische wurden gemaft der vorliegenden Erfindung 
hergestellt, wobei als Schutzmaterial Celluloseacetatbuty- 
rat (CAB) von der folgenden Zusammensetzung verwendet 



Schutzmjttelzusa 

28-31% Acetyl, 16-19% Butyryl 
2-3% Acetyl, 50% Butyryl 
28-31% Acetyl, 16-19% Butyryl 
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Probe A umfaflt Eastman 171-15S, bezogen von Eastman Ko- 
dak in Rochester, New York, und die vorstehend genannte Zu- 
5 sammensetzung ist die vom Hersteller angegebene. Probe B 
umfaflte ein von einem chemischen Umpacker bezogenes Materi- 
al, das nicht mehr im Handel erhaitlich ist, und die vor- 
stehend angegebene Zusammensetzung wurde durch Fourier- 
Trans form- Infrarotspektrometrie ermittelt. Probe C umfaflte 
10 Eastman 171-2, bezogen von Eastman Kodak, aber nicht mehr 
erhaltlich; und die vorstehend genannte Zusammensetzung ist 
die vom Hersteller angegebene. 

Zubereitung #1 wurde aus Losung A hergestellt, die 25 
15 Gramm von Probe A in 250 ml Tetrahydrof uran (THF) umfaflte, 
und Lflsung B, die 25 Gramm Adipinsaure in 250 ml THF umfafl- 
te. Die LSsungen A und B wurden, auf das Volumen bezogen, 
1:1 gemischt und mit ausreichend THF verdiinnt, urn die ge- 
wiinschte Viskositat zum Eintauchen der Testteile und zum 
20 Erhalt einer guten Beschichtung zu erhalten. (Die Qualitat 
der Beschichtung kann durch visuelle Beobachtung ermittelt 
werden . ) 

Zubereitung #2 wurde anfangs aus LOsung A hergestellt, 
25 die 50 Gewichtsprozent Probe B in Aceton umfaflte, und 
Losung B, die 50 Gewichtsprozent AdipinsSure in Isopropanol 
umfaflte. Die LSsungen A und B wurden auf das Volumen bezo- 
gen 1:1 gemischt und mit einer ausreichenden Menge einer 
50/50-Mischung von Aceton und Isopropanol verdiinnt, urn eine 
30 gute Beschichtungs zubereitung zu bilden. Als Versuche ge- 
macht wurden, dieses Experiment zu wiederholen, fand man, 
dafl es notwendig war, eine 50/50-Mischung von Aceton und 
Isopropanol zum LOsen der Adipinsaure zu verwenden. 

35 Zubereitung #3 wurde anfangs aus Losung A hergestellt, 

die 25 Gramm von Probe C in 250 ml Aceton umfaflte, und 
Losung B, die 25 Gramm Adipinsaure in Isopropanol umfaflte. 
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Die LSsungen A und B wurden, auf das Volumen bezogen, 1:1 
gemischt und mit einer ausreichenden Menge einer 50/50-Mi- 
schung von Aceton und Isopropanol verdiinnt, um eine gute 
Beschichtungszubereitung zu bilden. Als Versuche unternom- 
5 men wurden, diese Experimente zu wiederholen, fand man, dafl 
es notwendig war, eine 50/50-Mischung von Aceton und Iso- 
propanol zum LSsen der Adipinsaure zu verwenden. 

Alternativ dazu konnen die vorstehend vermerkten Zube- 
10 reitungen durch Zusetzen gleicher Gewichte von Adipinsaure 
und Celluloseacetatbutyrat zu einem Losungsmittel oder Lo- 
sungsmittelgemisch hergestellt werden, das beide Materia- 
lien zu losen vermag, um eine Losung zu bilden, die genii- 
gend Feststof fgehalt hat, wie 8-16 Prozent, um eine gute 
15 Beschichtung zu bilden. 

Gedruckte Test-Verdrahtungsplatten und Drahte wurden 
mit den Zubereitungen #1, 2 oder 3 tauchbeschichtet . Zur 
Kontrolle wurden eine gedruckte Verdrahtungsplatte und eine 
20 Anzahl von Drahten mit Lotmittel tauchbeschichtet. Die ge- 
druckten Verdrahtungsplatten umfaflten Epoxy/Glas oder Po- 
lyimid/Glas, und die Drahte umfaflten Kupfer oder Kovar. 

Jede der Testplatten und -drahte und ihre entsprechen- 
25 den Kontrollen wurden der folgenden Reihe von Tests unter- 
zogen: 

a. Erster Benetzungsgleichgewicht-Lotbarkeitstest an 
Proben, wie angeliefert. 

30 

b. dreimonatige Lagerung unter Umgebungsbedingungen 
( Umgeb . Bed . ) . 

c. Zweiter Benetzungsgleichgewicht-Lotbarkeitstest; 

35 
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d. Beschleunigte Alterung eines zweiten Satzes von 
Testproben durch Einwirkenlassen von 40 ± 2 °C und 90 - 95 
% relative Feuchtigkeit fur 240 Stunden; 

e. Dritter Benetzungsgleichgewicht-Lotbarkeitstest; 

f. Vorrichtung, hergestellt aus Proben der vorstehenden 
"b"- und "d "-Lager ungsbedingungen; 

g. Vorrichtung, getestet auf Einbrennen gemaJ3 MIL-STD- 
202 (Military Standard, Test Methods for Electronics and 
Electrical Components), Methods 108 (300 Stunden bei 125 °C 
mit angelegter Spannung) 

h. Mikroschnitte der Lotverbindungen . 

Der Benetzungsgleichgewicht-Lotbarkeitstest wurde fol- 
gendermafien durchgefuhrt . Eine Testprobe wurde mit einer 
Kraftmessvorrichtung ausgeriistet und in geschmolzenes L5t- 
mittel getaucht. Anderungen in der Kraft (gemessen als Ge- 
wichts anderungen) an der Probe zeigten die Lotbarkeit an 
(Gewichts- oder Kraftzunahme durch das Benetzen) oder Un- 
lotbarkeit (Gewichts- oder Kraftabnahme durch Auftrieb) . 
Die Zeitspanne, in der diese Anderungen auftraten, gewMhr- 
ten ebenfalls relative Messungen der Lotbarkeit, wie nach- 
stehend genauer diskutiert. 

Ein Zinn-Blei-LStmittel, wie im Handel erhaltliches Sn- 
60, 62 oder 63 wurde gemafl der Federal Specification, QQ-S- 
571 (Solder, Tin Alloy, Tin Lead Alloy, Lead Alloy) verwen- 
det. 

Die Vorrichtung, auf die sich Punkt »£" vorstehend 
bezieht, wurde f olgendermaflen hergestellt. Lotmittel- 
beschichtete Drahte wurden auf Kontaktf lecken auf gedruck- 
ten Verdrahtungsplatten angebracht, die mit Lotmittel be- 
legt und geschmolzen waren. Die Drahte wurden unter Verwen- 
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dung eines 600 °F (316 °C)-Kolbens, der ungefahr 5 Sekunden 
lang angewendet wurde, handgelfitet [erneut verf liissigt] . 
Der Kolben wurde entfernt, und die Verbindung zwischen dem 
Draht und der Platte wurde ungestSrt abgekiihlt. Fiir die 
5 Kontrollproben wurde vor dem Schmelzen (reflow) eine kleine 
Menge Alpha 611-FluJJmittel durch Streichen auf den Verbin- 
dungsbereich aufgetragen. Alpha 611-Flufimittel ist ein mild 
aktiviertes Colophonium-(RMA)-Typ-FluJ5mittel und wurde ge- 
mafl MIL-F-14256 [Military Specification, Flux, Soldering, 
10 Liquid (Rosin Base)] verwendet. 

Die Lfltbarkeitstest-Ergebnisse sind in Tabelle I darge- 
stellt. Die Zeitkonstante, ausgedriickt in Sekunden, zeigt 
an, wie schnell das Lotmittel die getestete Oberflache be- 

15 netzt. Je kleiner die Zahl, desto besser war die 
Fluflmittelwirkung und desto schneller geschah das Benetzen. 
Die Nullzeit, ausgedriickt in Sekunden, zeigt an, wieviel 
Zeit es den getesteten Tell kostete, neutralen Auftrieb zu 
erreichen. In anderen Worten wurde der Auftrieb des 

20 eingetauchten Teils durch die Benetzungswirkung zwischen 
geschmolzenem Lfltmittel und dem Teil aufgehoben. Zusatzlich 
liegt das Lotmittel senkrecht zur Oberflache des Teils. 
Nichtbenetzung tritt auf, wenn der Winkel zwischen dem Teil 
und dera Lotmittel stumpf bleibt und der Teil im Lfitmittel 

25 schwimmfahig bleibt. Positive Benetzung tritt auf, wenn ein 
spitzer Winkel zwischen dem Teil und dem Lotmittel gebildet 
wird, der den Teil beruhrt. Auflerdem wurde die 
Schwimmf ahigkeit des Teils vollstandig iiberwunden und das 
Lotmittel zieht tatsachlich an dem Teil. Je kleiner die 

30 Nullzeit-Zahl, desto lotbarer ist der Teil. Die Zeit bis 
zur maximalen Kraft ausgedriickt in Sekunden, zeigt an, wie 
lange das Lotmittel brauchte, den Teil vollstandig zu be- 
netzen und seine maximale Ziehkraft darauf auszuiiben. Je 
kleiner die Zahl, desto besser ist die Lotbarkeit. Die ma- 

35 ximale Kraft, ausgedriickt in Milli-Newton, zeigt an, wie- 
viel Kraft das Lotmittel auf den Teil auszuiiben imstande 
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war. Teile, die lotbarer sind, werden einen hoheren Wert an 
maximaler Kraft erzeugen. 

In den Begriffen der Industries tandards ist der bedeut- 
5 saroste Punkt der Ergebnisse die Nullzeit-Zahl . MIL-STD-883 
(Military Standard, Test Methods and Proocedures for 
Microelectronics), Verfahren 2022.2, voro 29. Mai 1987, legt 
dar, dafl, um diesen Standardtest zu bestehen, die Nullzeit 
kleiner als 0,59 Sekunden sein mufl. Wie in Tabelle I ge- 

10 zeigt, bestanden alle Tests an den Teilen wie angeliefert 
und unter Umgebungslagerungsbedingungen. Alle beschleunigt 
gealterten Teile bestanden nicht, und von den beschleunigt 
gealterten Teilen versagten nur 7 % der getesteten Kon- 
trollteile, wShrend 100 % der Beschichtung-#1-, 58 % der 

15 Beschichtung-#2- und 100 % der Beschichtung-#3-Teile die 
Anforderungen der Nullzeit verfehlten. Wegen der Tatsache, 
dafl alle drei Beschichtungen geradeso viel leisteten wie 
die getesteten RMA-Fluflmittel-Kontrollteile wShrend der 
Wie-angeliefert- und Umgebungslagerungbedingungen, mufl das 

20 Verfahren zur beschleunigten Alterung die Beschichtungen 
der vorliegenden Erfindung in gewissera Mafl beeinfluflt ha- 
ben. 
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0,9875 i 0,07680 
1,048 i 0,06300 
0,9507 ± 0,1200 

1,070 ± 0,1283 
1,104 i 0,07760 
0,5386 ± 0,6135 

1,157 1 0,04650 
1,109 1 0,08240 
1,028 1 0,1044 

1,145 ± 0,07900 
1,091 ± 0,08960 
0,9920 ± 0,1858 


1 


0,850 ± 0,0577 
1,03 i 0,149 
1,39 ± 0,186 

0,750 t 0,129 
1 02 A 0 178 
1^66 i 0*645 

0,850 ± 0,0577 
0,921 ± 0,131 
1,17 ± 0,181 

0,875 ± 0,0500 
0,900 ± 0,0471 
1,36 1 0,241 


Si 


0,372 ± 0,0236 
0,455 ± 0,0363 
0,507 ± 0,0479 

0,375 ± 0,0191 
0|465 1 0,0362 
1,63 i 1,52 

0,497 i 0,0695 
0,456 ± 0,0425 
0,597 ± 0,0837 

0,400 ± 0,0140 
0,442 ± 0,0520 
0,680 ± 0,0745 


Zeltkonstante 
(sec) 


0,219 ± 0,0237 
0,323 1 0,0459 
0,369 t 0,0925 

0,139 i 0,0301 
0,205 ± 0,0453 
0,549 1 0,323 

0,140 1 0,0331 
0,232 1 0,0457 
0,246 ± 0,542 

0,220 t 0,133 
0,245 1 0,0825 
0,373 1 0,0724 




Kontrolle 

wie angeliefert 
Umgebungsbedlng . 
beschleun . Altern 

Beschlchtung #1 
wie angeliefert 
Umgebungsbedlng . 
beschleun . Altern 

Beschlchtung #2 
wie angeliefert 
Umgebungsbedlng . 
beschleun . Altern 

Beschlchtung #3 
wie angeliefert 
Umgebungsbedlng . 
beschleun . Altern 
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Zusatzlich zur Testung des Benetzungsgleichgewichts 
wurden alle dem Einbrennen unterzogenen Zusammenstellungen 
zur PrUfung der Verbindungsbildung iiber die LStverbindungen 
mikrogeschnitten. Die Priifungen richteten sich auf gebil- 
5 dete Kontaktwinkel und die Gegenwart oder das Fehlen von 
Liicken und /oder Nichtbenetzung. Alle Kontaktwinkel waren 
sehr klein, wobei die meisten Verbindungen zwischen 5 und 
20 Grad maJSen. Diese kleinen Kontaktwinkel zeigen hervorra- 
gende Benetzung des Teils durch das Lotmittel an. Einige 
10 Liicken wurden iiber alle Telle hinweg f estgestellt . Typi- 
scherweise wiirde eine von 12 Verbindungen eine sehr kleine 
Liicke von etwa 1-2 Mikrometer im Durchmesser zeigen. Es gab 
keinen Hinweis fur Nichtbenetzung auf irgendeinem der Mi- 
kroschnitte. 

15 

Nach dem Lotbarke its test wurde die Dicke der Beschich- 
tungen gemafl der vorliegenden Erfindung mit Noniusschubleh- 
ren gemessen und als ira Bereich von 0,4 bis 1,2 mil (0,001 
bis 0,003 cm ) liegend ermittelt. 

20 

Wie aus den vorstehend beschriebenen Ergebnissen zu er- 
sehen, waren Testproben, die die Beschichtungen #1, #2 oder 
#3 entsprechend der vorliegenden Erfindung aufweisen, im 
allgemeinen lotbarer als die Kontrolle. Der Film gemafl der 

25 vorliegenden Erfindung schutzt die lotbare Oberflache wah- 
rend der Lagerung und wirkt als ein L5tf luflmittel wahrend 
des Bildungsvorganges der Lotverbindung, um dadurch die 
Lotbarkeit der Oberflache, die lotet wird, zu verbessern. 
GemaB der vorliegenden Erfindung ist auJierdem weder Reini- 

30 gung vor dem Loten noch Reinigung nach dem Loten erforder- 
lich, und die Verwendung von LSsungsmitteln mit negativer 
Auswirkung auf die Umwelt wird daher vermieden. 

Die vorliegende Erfindung hat breite Anwendbarkeit auf 
35 jegliche Situation, die das Verbinden zweier metallischer 
Oberflachen durch LSten erfordert, - einschliefilich, aber 
nicht darauf beschrMnkt - die Herstellung gedruckter Schal- 
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tungsplatten und das Verbinden von Rohren und Rinnen . Die 
vorliegende Erfindung ist insbesondere zur Verwendung in 
automat is ierten Produktionsablaufverf ahren gut geeignet, 
die Lotbader Oder Stangenloten (bar soldering) verwenden. 
5 Die Erfindung kann beim Loten elektronischer Schaltplatten 
und anderer Situationen, wo viele LOtverbindungen gleich- 
zeitig geldtet werden miissen, vorteilhaft verwendet werden. 
Die vorliegende Erfindung ist auch zum Loten oberflachen- 
montierter Bestandteile besonders gut geeignet, bei denen 
10 es normalerweise wegen der Nachbarschaft zur Oberflache 
oder zum Substrat schwierig ist, die zu lotende Oberflache 
zu reinigen und zu priifen. 
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AnsprOche 



1. Verfahren zum Schutz und zur Verbesserung der Lotbar- 
keit einer metallischen Oberflache, das die Schritte 



a) Zur-Verftigungstellen eines Gemisches eines Flufimittels 
aus einer unsubstituierten oder Alkyl-substituierten 
aliphatischen Dicarbonsaure und eines gewahlten Schutz- 
materials, das mit der Dicarbonsaure verhaltnismSBig 
reaktionsunfShig ist und das einen Film mit der Dicar- 
bonsaure bildet, der sich bei einer gewahlten Lfittempe- 
ratur im Bereich von 260 bis 371 °C so verandert, dafl 
die Dicarbonsaure freigesetzt wird, wobei 

das gewahlte Schutzmaterial ausgewShlt ist aus der 
Gruppe, bestehend aus einem Celluloseester , einem 
Vinylchlorid-Copolymer, einem Acryl-Copolymer und einem 
Polyetherglycol; und 

b) Erzeugen eines Films aus dem Gemisch auf der metalli- 
schen OberflHche/ wobei der Film Schutz der metalli- 
schen Oberflache vor Verunreinigung wahrend Lagerung 
vor einem Lfitvorgang bietet, und bei nachfolgendem Ein- 
wirkenlassen der gewahlten LOttemperatur das Flufimittel 
freisetzt, wodurch die LStbarkeit der metallischen 
Oberflache verbessert wird. 

2 . Verfahren nach Anspruch 1 , wobei das Dicarbonsaure- 
Fluflmittel ausgewahlt ist aus der Gruppe, bestehend aus 
Adipinsaure, Bernsteinsaure, Fumarsaure, Maleinsaure, 
Glutarsaure und ihren Alkyl-Derivaten . 



umf aflt : 
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3. Verfahren nach Anspruch 1, wobei das Gemisch herge- 
stellt wird durch die Schritte: 

a) LSsen des Schutzmaterials in einem ersten gewahlten Lo- 
5 sungsmittel zur Bildung einer Schutzmateriallosung; 

b) LSsen des Flufimittels in einem zweiten gewahlten L3- 
sungsmittel zur Bildung einer FlufimittellSsung; und 

10 c) Mischen der Schutzmateriallosung mit der FluflraittellS- 
sung, um das Gemisch bereitzustellen. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, wobei das Gemisch herge- 
stellt wird durch die Schritte: 



a) Erhitzen des Schutzmaterials und des Flu/3mittels auf 
eine Temperatur, die ausreicht, das Schutzmaterial und 
das Flufimittel zu schmelzen und ein fliissiges Gemisch 
zu bilden; 



b) Kiihlen des fltissigen Gemisches auf Raumtemperatur zur 
Bildung eines verfestigten Gemisches und LSsen des ver- 
festigten Gemisches in einem geeigneten LSsungsmittel . 

25 5. Verfahren nach Anspruch 1 einschliefilich des zusMtzli- 
chen Schrittes, daJ3 der Film zur Verbesserung der Haf- 
tung des Films auf dem metallischen Substrat auf eine 
Temperatur zwischen 120 °C und 150 °C erhitzt wird. 

30 6. LSsung zum Auftragen auf eine metallische Oberflache, 
um wahrend der Lagerung vor dem Loten Schutz der metal- 
lischen OberflMche vor Verunreinigung und verbesserte 
LStbarkeit der metallischen Oberflache zu bieten, wobei 
die LSsung umfafit: 



15 



20 



35 



) 
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10 



ein Gemisch eines FluBmittels aus einer unsubstituier- 
ten oder Alkyl-substituierten aliphatischen Dicarbon- 
saure und eines gewahlten Schutzmaterials , das mit der 
Dicarbonsaure nicht reaktionsf ahig ist, und das mit der 
Dicarbonsaure einen Film bildet, der sich, wenn er ei- 
ner gewahlten Lfittemperatur im Bereich von 260 bis 
371 °C ausgesetzt wird, so ver&ndert, dafl er die Dicar- 
bonsaure freisetzt, wobei 

das gewahlte Schutzmaterial ausgewahlt ist aus der 
Gruppe bestehend aus einem Celluloseester, einem Vinyl- 
chlorid-Copolymer, einem Acryl -Copolymer und einem 
Polyetherglycol . 

L8sung nach Anspruch 6, wobei das Fluflmittel ausgewShlt 
ist aus der Gruppe bestehend aus Adipinsaure, Bern- 
steinsaure, Fumarsaure, Maleins&ure, Glutarsaure und 
ihren Alkyl-Derivaten. 



